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1. はじめに 
 透過型電子顕微鏡(以下，TEM)用の観察用試
料においては，電解研磨法やミクロトーム法，
イオンミリング法，集束イオンビーム法(以下，
FIB 法)などの様々な作製方法が存在する．電解
研磨法やイオンミリング法，FIB 法は主に無機
系材料や半導体などの複合材料の TEM 観察用
試料を作製するときに用いられる方法であり，
またミクロトーム法については軟質材などの有
機系材料の試料作製を行うときに用いられる方
法である． 
そこで本研修では，業務内にて無機系材料に
よる試料作製を行うことが多いことから，FIB
法による TEM 観察用試料作製の技術修得を目
的として，産学官連携本部に設置されている SII
ナノテクノロジー社 XVision200TB(以下，FIB
加工装置)を用いて TEM 観察用試料作製を行う
ことにした．また併せて，FIB にて作製した試
料のTEM観察(TEMは産学官連携本部に設置さ
れている日本電子製 JEM-2100TM を使用)まで
を本研修にて行う．  
 
2. 研修内容 
2.1 FIB 法の原理 
 本研修では FIB 加工装置を用いての技術研修
を行うが，ここで FIB 法の原理について簡単に
説明させて頂く．[1] 
 FIB とは集束イオンビーム(Focused Ion Beam)
の略称であり，細く絞ったイオンビームを用い
て半導体や金属，高分子材料などの試料を加工
する装置である．また加工する際に用いるイオ
ン源としては Ga(ガリウム，融点 29.78℃)イオ
ンが用いられ，エネルギーの高い(数百 eV～数
十 keV) Ga イオンビームを試料の表面に照射し，
スパッタリング現象{エネルギーの高いイオン
を試料に当てることによって，試料表面の固体
原子の一部が入射イオンとは異なる方向の成分
を持つようになり，表面から離脱する：図 1(a) 
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参照}を利用して，試料の微細加工を行うことが
できる．一方でイオンビームのエネルギーを数
eV～数百 eV に落とすことで入射されたイオン
は試料の表面から数原子層以内の原子のみと相
互作用を起こし，このエネルギー領域では入射
するイオンの数に比べて，固体から散乱される
原子の数のほうが少ないため，室温で固体であ
る元素イオンの場合には固体表面に堆積して薄
膜を形成することもできる{図 1(b)参照}． 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
図 1．イオンと固体の相互作用[1] 
 
2.2 FIB 加工装置にてできること 
FIB 加工装置では主に一つのビームにて，「見
る」「削る・掘る」「積む」を行うことができる．
以下にこれらの概略について説明する．[1] 
○見る：FIB 加工装置では液体金属イオン源
(Ga)の先端に強い電界を印加してイオン化(電
界蒸発)し Ga イオンを発生させるが，細く絞っ
た Ga イオンを試料に照射することで，二次電
子(または二次イオン)が放出しこれらを検出す
ることにより，SIM(Scanning Ion Microscopy)像
を観察することができる．また他には電子銃の
フィラメントから電子を放出し，試料に照射す
ることで試料から発生する二次電子を検出する
ことにより，SEM(Scanning Electron Microscopy）
像も観察することができる． 
○削る・掘る：細く絞った Ga イオンビームを
試料に当てることでスパッタリングによる微細
加工を行うことができ，また Ar イオンによる
エッチングも行うことができる． 
○積む：FIB では試料表面に有機ガス{例えばヘ
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キサカルボニルタングステン(W)やフェナント
レン(C)など}をノズルから吹き付けながらイオ
ンビームを照射することで，直線や円形などの
任意の形状のものを試料表面に積層することが
できる． 
 またこれらの機能を用いることで FIB では主
に試料表面のめっき膜や材料内部の組成・欠陥
などの観察のための前処理として，試料の表面
を掘り，めっき膜や母材の断面を出す断面加工，
イオンビームにより試料の厚さを約 100nm の
薄さに加工する TEM 観察用試料の作製，集積
回路の配線形成や切断などを行うことができる． 
 
2.3 断面加工，TEM 観察用試料作製の流れ 
本研修ではニラコ社製シリコンウェハー(Si)，
並びに純バナジウム(V)を用いて，FIB 加工装置
による断面加工，TEM 観察用試料の作製を行っ
たので，その加工時の様子を図 2～7 に示す．断
面加工，TEM 観察用試料作製のいずれにおいて
も，まず Ga イオンによる試料表面へのダメー
ジを防ぐために，カーボン層を形成した後，試
料表面を掘るなどの加工を行った．また図 3 に
は断面加工により金属表面層を露出した際の
SEM 写真を示す． 
 
 
 
 
 
 
 
 
図 2．断面加工の様子(SIM 像) 
 
 
 
 
 
 
 
 
図 3．表面層の観察写真(断面加工後：SEM 像) 
 
 図 4～7 には TEM 観察用試料作製の様子を示
しているが，図 5(a)～(d)では FIB 内の針を用い
て試料表面から薄片化した試料をカーボン層に
て固定し，Ga イオンにより試料の一部を切断し
取り出した様子を示している．また図 6(a)～(d)
には取り出した試料を TEM 観察用メッシュに
近付け，カーボン層にて固定している様子を示
している．図 7 には試料を TEM 観察用メッシ
ュに取り付けた後，Ga イオンにより約 100nm
の薄さに加工している様子を示している．  
 
 
 
 
 
 
 
 
図 4．試料表面からの試料の取り出し(SIM 像) 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
図 5．試料のピックアップ(SIM 像) 
 
また本研修では試料の厚さを約 100nm にした
後，試料表面への Ga イオンのダメージを除去
するために，Ar イオンによる試料表面のミリン
グ(試料の片側で約 105 秒)も併せて行った． 
 
2.4 TEM 観察，EDS 分析 
 本研修にて FIB で作製した試料の TEM 観察
も行ったので，その結果について説明する．図
8(a)，(b)は Si を Ar イオンミリングしたもの(試
料の片側で約 105 秒)と Ar イオンミリングして
いないものの TEM 観察写真である．画像の右
上に記載しているのは写真撮影時の回折斑点像
である．図 8(b)は Ar イオンミリングをしていな
い Si の写真であるが，試料の下部に図 8(a)の
Ar イオンミリングを行った試料では観察され 
なかった黒い斑点状のものと変色した部分が観 
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図 6．TEM 観察用メッシュへの試料の取り付け
(SIM 像） 
 
 
 
 
 
 
 
 
図 7．試料の薄片処理(SIM 像) 
 
察された． 
 FIB 加工では Ga イオンを試料表面に衝突さ
せ，試料を構成する原子をはじき飛ばすスパッ
タリング現象を利用して試料を加工しているた
め，Ga イオンの衝突により，試料表面に黒い斑
点状のスパッタ物が付着することが報告されて
いる．[1] 
そこで Si の Ar イオンミリングを行っていな
い試料に観察された黒い斑点状のものが Ga イ
オンによるスパッタ物であるかどうかを調べる
ため，スペクトル(EDS)分析を行い，成分の同
定を行ったところ，図 9 に示すように Ga，Si，
Cu，Cr のピークが確認された．また元素分布を
詳細に調べるために Ga，Si，Cu，Cr の成分に
て，マッピング(EDS)分析を行ったのでその結
果を図 10 に示す．図 10(a)は STEM 像，図 10(b)
～(e)は各元素毎のマッピング画像である．図 10
に示すように，黒い斑点物の発生箇所，並びに
変色箇所については， Ga と Cu の色合いが強
いことからGaとCuの複合物が発生していると
考えられ，そのスパッタ物が試料に付着してい
ると考えられる．またここで Si への Ga 成分の
付着の原因は Ga イオンビームを用いているた
めであると思われるが，Cu 成分の付着について
は TEM 観察用メッシュに Cu製のものを用いて
おり，切り出した試料を TEM 観察用メッシュ
に取り付ける前にメッシュを Ga イオンによっ
て削るなどの前処理加工を行ったため，その成
分が Siの FIB加工中に付着したのではないかと
考えられる． 
 
 
 
 
 
 
 
 
図 8．Si の TEM 観察像{倍率 120k 倍; (a)：Ar
イオンミリング(約 105 秒)したもの，(b)：Ar イ
オンミリングなし} 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
図 9．Si のスペクトル(EDS)分析結果 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
図 10．Si のマッピング(EDS)分析結果 
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また本研修では Si 以外に V でも TEM 観察用
試料の作製を行った．V においては FIB 加工を
する前に横型真空焼鈍炉において，1100℃×8h
の熱処理を施したものを用いた． 
V での TEM 観察写真を図 11 に示す．図 11
は Ar イオンミリングを行った V(試料の片側で
約 105 秒)の TEM 観察写真であるが，試料の表
面全体に Si 同様黒い斑点状のものが観察され
た．そこで V においてもスペクトル分析(EDS)
分析による元素分析を行ったので，その結果を
図 12 に示す．図 12 に示すように Ar イオンミ
リングを行った V においては Ga，V，O，Cu，
Si のピークが確認された． 
 
 
             図 11．V の TEM 
観察像{倍率 
120k 倍; Ar イオ 
ンミリング(約 
105 秒)したも 
の} 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
図 12．V のスペクトル(EDS)分析結果 
 
 また V でのスペクトル分析(EDS)分析にて発
生した元素を元にマッピング分析を行ったので，
その結果を図 13 に示す．図 13(a)は STEM 像，
図 13(b)～(e)は各元素毎のマッピング画像であ
る．図 13(a)，(c)において上側の白い部分に Ga
の成分の色合いが強いことが分かるが，これは
カーボン層を取り付けた箇所であり，その表面
を Ga 成分が覆っていると考えられる．また下
側の黒い V の部分においては Ga の成分が認め
られなかったことから，図 11 の黒い斑点は Ga
イオンによる付着物ではないと考えられる． 
従って，本研修では SiとVにおいてのみTEM
観察用試料を作製したが，これらの材質におい
ては Ar イオンミリングを片側で約 105 秒行え
ば，Ga イオンの影響がない試料を作製できるこ
とが分かった．また本研修にて Ar イオンミリ
ングの有無による Ga イオンによるスパッタ物
など試料表面への付着の影響などを調べること
ができた． 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
図 13．V のマッピング(EDS)分析結果 
 
3. まとめ 
 本研修を通じて，FIB 加工装置による断面加
工，TEM 観察用試料作製の技術修得を行うこと
ができた．また Ar イオンミリングを行った場
合，または行わない場合における試料表面への
Ga イオンによるスパッタ物の付着の影響を把
握することができた． 
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